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(57) Abstract: The invention relates to solid pig- 
ment preparations essentially comprising the fol- 
lowing components: (A) 60 to 90 wt. % of at least 
one pigment and (B) 10 to 40 wt. % of at last one 
surface active additive from the group of the reac- 
tion products of alkylene oxides with abisphenol of 
the general formula (I) in which the rings A are each 
mono- or di-substituted by Q-Q alkyl, phenyl, or 
phenyl C x -C 8 alkyl and R l and R 2 independently = 



H, or Cx-Cg alkyl, methods for production thereof and for dyeing high molecular weight organic and inorganic materials 



g (57) Zusammenfassung: Feste Pigmentzubereitungen, enthaltend als wesentliche Bestandteile(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens 
^ eines Pigments und (B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberflachenaktiven Additivs aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte 
von Alkylenoxiden mit einem Bisphenol der allgemeinen Formel (I) in der die Ringe A jeweils ein- oder zweifach durch Q-Q- 
Q Alkyl, Phenyl oder Phenyl-Q-Cg-alkyl substituiert sein konnen und R 1 und R 2 unabhangig voneinander Wasserstoff oder Ci-C 8 - 
^ Alkyl bedeuten, sowie Verfahren zu ihrer Herstellung und zur Einfarbung von hochmolekularen organischen und anorganischen 
l^" Materialien. 
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FESTE PIGMENTZUBEREITUNGEN, ENTHALTEND OBERFLACHENAKTIVE ADDITIVE AUF BASIS VON 
ALKOXYLIERTEN BISPHENOLEN 



5 Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft feste Pigment zubereitungen, 
enthaltend als wesentliche Bestandteile 

10 (A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberf lachenaktiven Additivs 
aus der Gruppe der Omsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit 
einem Bisphenol der allgemeinen Formel I 

15 




I 



in der die Ringe A jeweils ein- oder zweifach durch 
Ci-C 8 -Alkyl , Phenyl oder Phenyl-Ci~C 8 -alkyl substituiert sein 
konnen und R 1 und R 2 unabhangig voneinander Wasserstof f oder 
Ci-C 8 -Alkyl bedeuten. 

25 

Weiterhin betrifft die Erfindung die Herstellung dieser Pigment- 
zubereitungen und ihre Verwendung zum Einfarben von hochmolekula- 
ren organischen und anorganischen. Materialien. 

30 Zur Pigmentierung von flussigen Systemen, wie Anstrichmitteln, 
Lacken, Dispersions- und Druckfarben, werden ublicherweise ' 
Pigmentpraparationen eingesetzt, die Wasser, organisches LSsungs- 
mittel oder Mischungen davon enthalten. Neben anionischen, kat- 
ionischen, nichtionischen oder amphoteren Dispergiermitteln mtis- 

35 sen diesen Pigmentpraparationen in der Regel weitere Hilfsmittel, 
wie Eintrocknungsverhinderer, Mittel zur Erhohung der Gefrierbe- 
standigkeit, Verdicker und Antihautmittel , zur Stabilisierung 
zugesetzt werden. 

40 Es bestand Bedarf an neueri Pigmentzubereitungen, die in ihren ko- 
loristischen Eigenschaf ten und der Dispergierbarkeit den flttssi- 
gen Praparationen vergleichbar sind, jedoch nicht die genannten 
Zusatze er for der n und leichter zu handhaben sind. Durch einfaches 
Trocknen der flttssigen Praparationen konnen jedoch keine festen 

45 Pigmentzubereitungen erhalten werden, die vergleichbare Anwen- 
dungseigenschaf ten aufweisen. 
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In der DE-A-199 0.5 269 werden feste Pigmentzubereitungen be- 
schrieben, die Dispergiermittel auf Basis gegebenenf alls ionisch 
modifizierter Phenol /Styrol-Polyglykolether oder Mischungen von 
ethoxyliertem Ricinusol mit untergeordneten Mengen von diesen 
5 Ethern oder von Phosphons Purees tern und zus&tzlich stets einen 
Verdicker auf Basis von gegebenenf alls teilhydriertem Polyvinyl - 
alkohol oder von anionischen Polyhydroxyverbindungen enthalten 
und zur Pigmentierung von wasserbasierenden Anwendung smedi en ein- 
gesetzt werden. 

10 

Aus den EP-A-84 645 und 403 917 sind hochkonzentrierte, feste 
Pigmentzubereitungen ftir die Pigmentierung von waSrigen, alkoho- 
lischen und wa£rig-alkoholischen Lacken und Druckfarben bekannt, 
die bis zu 30 Gew.-% eines Additivs auf der Basis von Umsetzungs- 
15 produkten von mindestens zweiwertigen Aminen mit Propyl enoxid und 
Ethylenoxid enthalten. 

In den US-A-4 056 402 und 4 127 422 werden trockene, nicht stau- 
bende Pigmentzubereitungen ftir wasserbasierende Beschichtungssy- 

20 steme beschrieben. Diese Pigment zubereitungen enthalten jedoch 
neben nicht ionischen Dispergiermitteln auf Basis von Polyethylen- 
glykolmonophenylethern als wesentlichen Bestandteil mindestens 10 
Gew.-% wasserlosliche Celluloseether bzw. wasserdispergierbare 
Polyvinyl verbindungen und unterscheiden sich daher von den 

25 erf indungsgemafeen Pigmentzubereitungen. 

Weiterhin sind aus der EP-A-1 081 195 granulare Pigment- 
zubereitungen ftir die Einfarbung von Runs tstof fen bekannt, die 
nichtionische Polyethylenwachse als Additive enthalten. Diese 
30 Pigmentzubereitungen werden durch Inkonktaktbringen der Pigmente 
mit den Wachsen beim Losungsmittel finish und Spruhtrocknung her- 
gestellt. Dieses Herstellungsverf ahren ist jedoch nur ftir 
organische Pigmente anwendbar, die in organischen Losungsmitteln 
gefinisht werden. 

35 

Schliefclich ist in den nicht vorverof f entlichten DE-A-102 04 3 04 
sowie 102 04 583, 102 27 657 und 102 28 199 der Einsatz von fe- 
sten Pigmentzubereitungen, die nichtionische oberf lachenaktive 
Additive auf der Basis von Polyethern bzw. Mischungen dieser Ad- 
40 ditive mit anionischen oberf lachenaktiven Additiven auf Basis 
entsprechend modifizierter Polyether enthalten, beschrieben. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, feste Pigment- 
zubereitungen bereitzustellen, die sich durch insgesamt vorteil- 
45 hafte Anwendungseigenschaf ten, insbesondere hohe Farbstarke und 
besonders leichte Dispergierbarkeit (Einrtihrbarkeit , "Stir- 
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in"-Verhalten) in Anwendungsmedien verschiedenster Art sowie hohe 
Lager s t abi 1 i t a t / aus z e i chnen . 

Demgemafi wurden die eingangs def inierten Pigmentzubereitungen ge- 
5 funden. 

AuEerdem wurde ein Verfahxen zur Herstellung der Pigment - 
zubereitungen gefunden, welches dadarch gekennzeichnet ist, dafe 
man das Pigment. (A) zunSchst in w&feriger, zumindest einen Teil 
10 des Additivs (B) enthaltenden Suspension einer NaEzerkleinerung 
unterwirft und die Suspension dann, gegebenenf alls nach Zugabe 
der restlichen Menge Additiv (B) , trocknet. 

Weiterhin wurde ein Verfahren zur EinfSrbung von hochmolekularen 
15 organischen und anorganischen Materialen gefunden, welches da- 
durch gekennzeichnet ist, da£ man die Pigmentzubereitungen durch 
Einrtihren oder Schtitteln in diese Materialien. eintr&gt. 

Die erf indungsgemaSen Pigmentzubereitungen enthalten als wesent- 
20 liche Bestandteile das Pigment (A) und das oberf l&chenaktive Ad- 
ditiv (B) . 

Als Komponente (A) konnen in den erf indungsgemaiSen Pigment- 
zubereitungen organische oder anorganische Pigmente enthalten 
25 sein. Selbstverstandlich konnen die Pigmentzubereitungen auch 

Mischungen verschiedener organischer oder verschiedener anorgani- 
scher Pigmente oder Mischungen von organischen und anorganischen 
Pigmenten enthalten. 

30 Die Pigmente liegen in feinteiliger Form vor. Die Pigmente haben 
dementsprechend iiblicherweise mittlere TeilchengroSen von 0,1 bis 
5 fxm, . insbesondere 0,1 bis 3 Jim und vor allem 0,1 bis 1 flnu 

Bei den organischen Pigmenten handelt es sich Iiblicherweise um 
35 organische Bunt- und Schwarzpigmente . Anorganische Pigmente kon- 
nen ebenfalls Farbpigmente (Bunt-, Schwarz- und VJeifepigmente) so- 
wie Glanzpigmente und die tiblicherweise als Ftillstoffe eingesetz- 
ten anorganischen Pigmente sein. 

40 Im folgenden seien als Beispiele fur geeignete organische Farb- 
pigmente genannt: 



45 
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4 

C.I,. Pigment Brown 25; 

C.I. Pigment Orange 5, 13, 36, 38, 64 

\and 67; 

C.I. Pigment Red 1, 2, 3, 4, 5, 8, 9, 
12, 17, 22, 23, 31., 48:1, 48:2, 48:3, 
48:4, 49, 49:1, 51:1, 52:1, 52:2, 53, 
53:1, 53:3, 57:1, 58:2, 58:4, 63, 112, 
146, 148, 170, 175, 184, 185, 187, 
191:1, 208, 210, 245, 247 und 251; 
C.I. Pigment Yellow 1, 3, 62, 65, 73, 
74, 97, 120, 151, 154, 168, 181, 183 und 
191; 

C.I. Pigment Violet 32; 



15 - Disazopigmente: 



20 



C.I. Pigment Orange 16, 34, 44 und 72; 
C.I. Pigment Red 144, 166, 214, 220, 221 
und 242; 

C.I. Pigment Yellow 12, 13, 14, 16, 17, 
81, 83, 106, 113, 126, 127, 155, 174, 
176, 180 und 188; 



- Disazokondensations- 
pigmente: 



25 



C.I. Pigment Yellow 93, 95 und 128; 

C.I. Pigment Red 144, 166, 214, 220, 242 

und 262; 

C.I. Pigment Brown 23 und 41; 



- Anthanthronpigmente : 



C.I. Pigment Red 168; 



30 - Anthrachinonpigmente : C.I. Pigment Yellow 147, 177 und 199; 

C.I. Pigment Violet 31; 



35 



- Anthrapyrimidin- 
pigmente: • 

- Chinacridonpigmente: 



C.I. Pigment Yellow 108; 

C.I. Pigment Orange 48 und 49; 

C.I. Pigment Red 122, 202, 206 und 209; 

C.I. Pigment Violet 19; 



40 - Chinophthalonpigmente: C.I. Pigment Yellow 138; 



45 
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- Diketopyrrolopyrrol- 
pigmente: ■ 



- Dioxazinpigmente: 
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- Flavanthronpigmente : 



- Indanthronpigmente : 



- Isoindolinpigmente: 



15 



20 



- Isoindolinonpigmente: 

- Isoviolanthronpigmente: 



- Metallkomplexpigmente: 



25 



- Perinonpigmente : 



Perylenpigmente : 



30 



- Phthalocyaninpigmente: 

35 



- Pyranthronpigmente: 

40 - Pyrazolochinazolon- 
pigmente : 



C.I. Pigment Orange 71, 73 und 81; 

C.I. Pigment Red 254, 255, 264, 270 und 

272; 

C.I. Pigment Violet 23 und 37; 

C.I. Pigment Blue 80; 

C.I. Pigment Yellow 24; 

C.I. Pigment Blue 60 und 64; 

C.I. Pigment Orange 61 und 69; 

C.I. Pigment Red 260; 

C.I. Pigment Yellow 139 und 185; 

C.I. Pigment Yellow 109, 110 und 173; 

C.I. Pigment Violet 31; 

C.I. Pigment Red 257; . 

C.I. Pigment Yellow 117, 129, 150, 153 

und 177; 

C.I. Pigment Green 8; 

C.I. Pigment Orange 43; 
C.I. Pigment Red 194; 

C.I. Pigment Black 31 und 32; 

C.I. Pigment Red 123, 149, 178, 179, 190 

und 224; 

C.I. Pigment Violet 29; 

C.I. Pigment Blue 15, 15:1, 15:2, 
15:3, 15:4, 15:6 und 16; 
C.I. Pigment Green 7 und 36; 

C.I. Pigment Orange 51; 
C.I. Pigment Red 216; 

C.I. Pigment Orange 67; 
C.I. Pigment Red 251; 



45 
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- Thioindigopigmente: 



- Triarylcarbonium- 
pigmente : 
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C.I, Pigment Red 88 und 181; 
C.I. Pigment Violet 38; 



C.I. Pigment Blue 1, 61 und 62; 

C.I. Pigment Green 1; 

C.I. Pigment Red 81, 81:1 und 169; 

C.I. Pigment Violet 1, 2, 3 und 27; 



10 - C.I. Pigment Black 1 ( Anil ins chwarz) ; 
- C.I.. Pigment Yellow 101 (Aldazingelb) ; 



15 



- C.I. Pigment Brown 22. 

Geeignete anorganische Farbpigmente sind z.B 

- WeiSpigmente: 



20 



- Schwarzpigmente: 



25 



- Buntpigmente ; 



30 



35 



Titandidxid (C.I. Pigment White 6), 
ZinkweiS, Farbenzinkoxid; Zinksulf id, 
Lithopone; 

Eisenoxidschwarz (C.I. Pigment Black 
11), Eisen-Mangan-Schwarz, Spinell- 
schwarz (C.I. Pigment Black 27); RuS 
(C.I. Pigment Black 7); 

Chromoxid, Chromoxidhydratgrun; Chrom- 
grtin (C.I. Pigment Green 48); Cobaltgrun 
(C.I. Pigment Green 50); Ul tr amar ingrttn ; 

Kobaltblau (C.I. Pigment Blue 28 und 36; 
C.I. Pigment Blue 72); Ultramarinblau; 
Manganblau; 

Ultramarinviolett; Kobalt- und Mangan- 
violett; 



Eisenoxidrot (C.I. Pigment Red 101); 
Cadmiumsulfoselenid (C.I. Pigment Red 
108); Cersulfid (C.I. Pigment Red 265); 
Molybdatrot (C.I. Pigment Red 104); 
Ultramar inrot ; 

Eisenoxidbraun (C.I. Pigment Brown 6 und 
7), Mischbraun, Spinell- und Korundpha- 
sen (C.I. Pigment Brown 29, 31, 33, 34, 
35, 37, 39 und 40) Chromtitangelb (C.I. 
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Pigment Brown 24) , Chromorange ; 

Cersulfid (C.I. Pigment Orange 75); 
Eisenoxidgelb (C.I. Pigment Yellow 42); 
Nickeltitangelb (C.I. Pigment Yellow 53; 
C.I. Pigment Yellow 157, 158 , 159, 160, 
161, 162, 163, 164 und 189); Chromtitan- 
gelb; Spinellphasen (C.I. Pigment Yellow 
119) ; * Cadmiumsulf id und Cadmiumzinksul- 
fid (C.I. Pigment Yellow 37 und 35); 
Chromgelb (C.I. Pigment Yellow 34); 
Bismutvanadat (C.I. Pigment Yellow 184). 



Als Beispiele fur ttblicherweise als Ftillstoffe eingesetzte anor- 
15 ganische Pigmente seien transparentes Siliciumdioxid, Quarzmehl, 
Aluminiumoxid, Aluminiumliydroxid, natttrliche Glimmer, nattirliche 
und gefailte Kreide und Bariumsulfat genannt. 

Bei den Glanzpigmenten handelt es sich urn einphasig oder mehr- 
20 phasig aufgebaute plattchenf ormige Pigmente, deren Farbenspiel 
durch das Zusammenspiel von Interf erenz-, Reflexions- und Absorp- 
tionsphanomenen geprSgt ist. Als Beispiele seien Aluminium- 
plattchen und ein- oder mehrfach, insbesondere mit Metalloxiden 
beschichtete Aluminium-, Eisenoxid- und Glimmerplattchen genannt. 

25 

Als Komponente (B) enthalten die erf indungsgemSSen Pigment - 
zubereitungen mindestens ein oberf lachenaktives Additiv aus der 
Gruppe der Umsetzungsprodukte von Alkylenoxiden mit einem Bis- 
phenol der Formel I. 

30 

Bevorzugt liandelt -es sich bei dem Bisphenol I urn unsubstituiertes 
Bisphenol A (Ri = R2 = -CH 3 ) . Weiterhin ist svibstituiertes Bis- 
phenol A besonders geeignet, vor allem mit Styrol umgesetztes 
Bisphenol A; das in den ortho-Positionen zu den beiden OH-Gruppen 
35 durch insgesamt 4 Phenyl-l-ethylreste substituiert ist. 

Bei den Alkylenoxiden handelt es sich bevorzugt urn C 2 -C4-Alkyl en- 
oxide, besonders bevorzugt urn Ethyl enoxid und Propyl enoxid. 

40 Das Bisphenol I kann mit nur einem oder auch .mit verschiedenen 
Alkylenoxiden umgesetzt sein. Werden dabei Polymere gebildet, so 
kormen bei Einsatz verschiedener Alkylenoxide statistische 
Polymere oder vorzugsweise Blockcopolymere gebildet werden. 
Bevorzugt wird das Bisphenol I dabei zunachst mit Propyl enoxid 

45 und dann mit Ethylenoxid umgesetzt, die Umsetzung in anderer Rei- 
henfolge ist aber auch moglich. 
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In der Regel enthalten die Additive (B) 4 bis 150 mol Alkylenoxid 
je mol Bisphenol I. 

Als oberflachenaktive Additive (B) sind die nichtionischen 
5 Alkylenoxidaddukte selbst wie auch die durch Umsetzung mit Schwe- 
. felsaure oder Sulfonsaure erhaltenen entsprechenden sauren Ester 

und insbesondere deren wasserlosliche Salze, insbesondere Alkali- 

metallsalze, vor allem Natriumsalze, und Ammoniumsalze, geeignet. 

Derartige anionische Additive (B) basieren insbesondere auf dem 
10 oben beschriebenen phenyl ethyl subs tituier ten Bisphenol A-Derivat. 

Bevorzugt enthalten die erf indungsgemaSen Pigmentzubereitungen 
die Additive (B) in nichtionischer Form. 

15 Als Additive (B) besonders bevorzugt sind die Umsetzungsprodukte 
von Bisphenol A mit Propylenoxid und vorzugsweise mit Ethylen- 
oxid, die einen Gehalt von 4 bis 150 mol, insbesondere 4 bis 100 
mol und vor allem 4 bis 50 mol, des Alkylenoxids je mol Bisphenol 
A aufweisen. 

20 

Derartige oberflachenaktive Additive sind bekannt und im Handel 
z.B. unter den Namen Pluriol® (BASF) und Atlas® (Uniquema) er- 
haltlich. 

25 Die erf indungsgemaSen Pigmentzubereitungen enthalten 60 bis 90 
Gew.-%, vorzugsweise 70 bis 85 Gew.-%, der Komponente (A) und 10 
bis 40 Gew.-%, bevorzugt 15 bis 30 Gew.-%, der Komponente (B) . 

Die erf indungsgemaSen Pigmentzubereitungen konnen vorteilhaft 
30 nach dem ebenfalls erf indungsgemaSen Herstel lungs verfahr en erhal- 
ten werden, indem man das Pigment (A) zunachst in waSriger, zu- 
mindest einen Teil des Additivs (B) enthaltenden Suspension einer 
NaSzerkleinerung unterwirft und die Suspension dann, gegebenen- 
falls nach Zugabe der restlichen Menge Additiv (B) , trocknet 

35 

Das Pigment (A) kann bei dem erf indungsgemaSen Verfahren als 
trockenes Pulver oder in Form eines PreSkuchens eingesetzt wer- 
den. 

40 Bei dem eingesetzten Pigment (A) handelt es sich vorzugsweise urn 
ein gefinishtes Produkt, d.h. die PrimSrkorngrSSe des Pigments 
ist bereits auf den fur die Anwendung gewiinschten Wert einge- 
stellt. Dieser Pigmentf inish empfiehlt sich insbesondere bei or- 
ganischen Pigmenten, da die bei der Pigmentsynthese anfallende 

45 Rohware in der Regel nicht direkt fur die Anwendung geeignet ist. 
Bei anorganischen Pigmenten, z.B. bei Oxid- und Bismutvanadatpig- 
menten, kann die Einstellung der PrimarkorngrSSe auch bei der 
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Pigmentsynthese erfolgen, so da£ die anfallenden Pigment- 
suspensionen direkt beim erf indungsgemafcen Verfahren eingesetzt 
werden konnen. 

5 Da das gefinishte Pigment (A) bei der Trocknung bzw. auf dem 
Filteraggregat ublicherweise wieder reagglomeriert, wird es in 
wafcriger Suspension einer Nafizerkleinerung, z.B. einer Mahlung in 
einer Rtihrwerkskugelmiihle, unterzogen. 

10 Bei der NaSzerkleinerung sollte zumindest ein Teil des in der 
fertigen Pigmentzubereitung enthaltenen Additivs (B) anwesend 
sein, vorzugsweise setzt man die gesamte ' Menge Additiv (B) vor 
der NaSzerkleinerung zu. 

15 In Abhangigkeit von der gewahlten Trocknungsart - Spriihgranu- 

lierung und Wirbelschichttrocknung, Spruhtr ocknung , Trocknung im 
Schaufeltrockner,_Eindampf en und anschlieEende Zerkleinerung - 
kann die Teilchengr6£e der erf indungsgema£en Pigmentzubereitungen 
gezielt gesteuert werden. 

20 

Bei Sprtih- und Wirbelschichtgranulierung kdnnen grobteilige Gra- 
nulate mit mittleren KorngrdSen von 50 bis 5000 \xm, insbesondere 
100 bis 1000 \xxa, erhalten werden. Durch SprOhtrocknung werden 
ublicherweise Granulate mit mittleren Komgro&en < 20 pm erhalten. 
25 Feinteilige Zubereitungen konnen bei der Trocknung im Schaufel- 
trockner und beim Eindampfen mit anschliefcender Mahlung erhalten 
werden. Vorzugsweise liegen die erf indungsgemafien Pigment- 
zubereitungen jedoch in Granulatform vor. 

30 Die Sprtthgranulierung fiihrt man vorzugsweise in einem Spruhturm 
mit Einstoffduse durch. Die Suspension wird hier in Form groSerer 
Tropfen verspruht, wobei das Wasser verdampft. Das Additiv (B) 
schmilzt bei. den Trocknungstemperaturen auf und fiihrt so zur 
Bildung eines weitgehend kugelf ormigen Granulats mit besonders 

35 glatter Oberflache (BET-Werte von in der Regel < 15 m 2/ g/ ins- 
besondere < 10 m 2 /g) . 

Die Gaseintrittstemperatur im Spruhturm liegt im allgemeinen bei 
180 bis 300°C, bevorzugt bei 150 bis 300°C. Die Gasaustritts- 
40 temperatur betragt in der Regel 70 bis 150°C, vorzugsweise 70 bis 
130°C. 

Die Restfeuchte des erhaltenen Pigmentgranulats liegt bevorzugt 
bei < 2 Gew.-%. 

45 
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Die erfindungsgemSSen Pigmentzubereitungen zeichnen sich bei der 
Anwendung durch ihre hervorragenden, den fltissigen Pigment- 
prSparationen vergleichbaren, koloristischen Eigenschaf ten, ins- 
besondere ihre Farbst&rke und Brillanz, ihren Farbton und ihr 
5 Deckvermogen, und vor all em durch ihr Stir-in- Verhal ten aus, d.h. 
sie konnen mit sehr geringem Energieeintrag durch einfaches Ein- 
ruhren oder Schtttteln in den Anwendungsmedien verteilt werden. 
Dies gilt insbesondere ftir die grobteiligen Pigmentgranulate, die 
die bevorzugte Aus ftthrungs form der erf indungsgemafcen Pigment- 
10 zubereitungen darstellen. 

» 

Im Vergleich zu fltlssigen Pigmentpraparationen weisen die 
erfindungsgemafien Pigmentzubereitungen zudem folgende Vorteile 
auf: Sie haben einen hoheren Pigmentgehalt . Wahrend fliissige Pra- 

15 parationen bei der Lagerung zu -Viskositatsanderungen neigen und 
mit Konservierungsmitteln und Mitteln zur ErhShung der Gefrier- 
und/oder Eintrocknungsbestandigkeit versetzt werden mussen,' zei- 
gen die erf indungsgemaSen Pigment zubereitungen sehr gute Lager- 
stabilitat. Sie sind hinsichtlich Verpackung, Lagerung und 

20 Transport wirtschaf tlich und okologisch vorteilhaft. Da sie 

lSsungsmittelfrei sind, weisen sie hohere Flexibilitat in der An- 
. wendung auf. 

Die erfindungsgemaSen Pigment zubereitungen in Granulatform zeich- 
25 nen sich durch ausgezeichnete Abriebfestigkeit , geringe Kompak- 
tierungs- bzw. Verklumpungsneigung, gleichmaSige Kornverteilung, 
gute Schutt-, Riesel- und Dosierf ahigkeif sowie Staubfreiheit bei 
Handling und Applikation aus. 

30 Die. erfindungsgemaSen Pigment zubereitungen eignen sich hervorra- 
gend zur Einfarbung von hochmolekularen organischen und anorgani- 
schen Materialien jeglicher Art. Flussige Anwendungsmedien kennen 
dabei auch rein waSrig sein, Mischungen von Wasser und organi- 
schen Losungsmitteln, z.B. Alkoholen, enthalten oder nur auf or- 

35 ganischen Losungsmitteln, wie Alkoholen, Glykolethem, Ketonen, 
z.B. Methylethylketon, Amiden, z.B. N-Methylpyrrolidon und 
Dimethyl formamid, Estern, z.B. Essigsaureethyl- und -butylester 
und Methoxypropylacetat, aromatischen oder aliphatischen Kohlen- 
wasserstoffen, z.B. Xylol, MineralSl und Benzin, basieren 

40 

Gewtinschtenfalls kSnnen die Zubereitungen zunachst in ein mit dem 
jeweiligen Anwendungsmedium vertragliches Losungsmittel einge- 
ruhrt werden, was wiederum mit sehr geringem Energieeintrag m'og- 
lich ist, und dann in dieses Anwendungsmedium eingetragen werden. 
45 So konnen z.B. Auf schlammungen von Pigmentzubereitungen in 

Glykolen oder sonstigen in der Lackindustrie iiblichen L6sungsmit- 
teln, wie Methoxypropylacetat, verwendet werden, urn auf waSrige 
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Systeme abgestimmte Pigment zubereitungen mit kohlenwasserstof fba- 
sierenden Systemen oder Systemen auf Nitrocellulosebasis vertrlig- 
lich zu machen. 

5 Als Beispiele ftir Materialien, die mit den erf indungsgemafien 
Pigmentzubereitungen eingefarbt werden konnen, seien genannt: 
Lacke, z.B. Bautenlacke, Industrielacke, Fahrzeuglacke, 
strahlungshartbare Lacke; Anstrichmittel , sowohl fur den Bau- 
tenauSen- als auch -innenbereich, z.B. Holzanstrichmittel, Kalk- 

10 farben, Leimfarben, Dispersionsf arben; Druckfarben, z.B. Off set- 
druckfarben, Flexodruckf arben, Toluoltief druckf arben, Textil- 
druckf arben, strahlungshartbare Druckfarben; Tint en, auch Ink- 
Jet-Tinten; Colorf ilter ; Baustoffe (tiblicherweise wird erst nach 
trockenem Vermischen von Baustoff und Pigmentgranulat Wasser 

15 zugesetzt), z.B. Silikatputzsysteme, Zement, Beton, M5rtel, Gips; 
Asphalt, Dichtungsmassen; cellulosehaltige Materialien, z.B. Pa- 
pier, Pappe, Karton, Holz und Holzwerkstof f e, die lackiert oder 
anderweitig beschichtet sein konnen; Klebstoffe; filmbildende 
polymere Schutzkolloide, wie sie beispielsweise in der Pharma- 

20 industrie verwendet werden; kosmetische Artikel; Detergentien. 

Besonders vorteilhaft konnen die erf indungsgemaJSen Pigment- 
zubereitungen als Mischkomponenten in Farbmisch- oder Abtonsyste- 
men eingesetzt werden. Aufgrund ihres Stir-in-Verhaltens konnen 

25 sie dabei direkt als Fes ts toff zum Einsatz kommen. Gewiinschten- 
falls konnen sie jedoch auch zun^chst in Basisf arben, Mischlacken 
und Abtonf arben (insbesondere in Farben mit hohem Feststoff- 
gehalt, "HS-Farben" ) oder noch hoher pigmentierte Abtonpasten 
iiberftthrt werden, die dann die Komponenten des Mischsystems dar- 

30 stellen. Die Einstellung des gewiinschten Farbtons und damit die 
Mischung der Farbkomponenten kann visuell ttber ein System von 
Farbkarten in moglichst vielen Farbtonabstufungen, die auf Farb- 
standards, wie RAL, BS und NCS, basieren, erfolgen oder bevorzugt 
computer ge st euert vorgenommen werden, wodurch eine unbegrenzte 

35 Anzahl von Farbtonen zug&nglich ist (''computer color matching"). 

AuSerdem sind die erf indungsgemaSen Pigmentzubereitungen hervor- 
ragend geeignet zur Einfarbung von Kunststoffen und Pulverlacken. 
Die Einarbeitung in die Kunststoffe und Pulverlacke kann dabei 
40 durch Extrudieren, Walzen, Kneten oder Mahlen erfolgen. 

Beispiele 



Herstellung und Prufung von erf indungsgemaSen Pigment - 
45 zubereitungen in Granulatform 
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Die Herstellung der Pigmentgranulate erfolgte, inciem eine 
Suspension von x kg gefinishtem Pigment (A) und y kg Additiv (B) 
in 150 kg Wasser in einer Kugelmiihle auf einen d 50 -Wert von < 1 pm 
gemahlen und dann in einem Sprxihturm mit Einstof f duse (Gas- 
5 eintrittstemperatur 165°C, Gasaustrittstemperatur 70°C) sprtth- 
granuliert wurde. 

Als Additive wurden dabei eingesetzt: 

10 Bl: Ethoxyliertes Bisphenol A (15 mol EO/mol Bisphenol A), 

B2: Halbsulfatiertes ethoxyliertes tetraphenylethylsubstituiertes 
Bisphenol A (100 mol EO/mol Bisphenol A; US-A-4 218 218: 
oberfl&chenaktives Mittel 13), 

15 

Die Bestimmung der Farbst&rke der Pigmentgranulate erfolgte farb- 
metrisch in der Wei£aufhellung (Angabe der Farbeaquivalente FAE, 
DIN 55986) in einer wasserbasierenden Dispersionsf arbe . Dazu 
wurde eine Mischung von jeweils 1,25 g Pigmentgranulat und 50 g 

20 eines* wasserbasierenden Prufbinders auf Styrol/Acrylatbasis mit 
einem Weifcpigmentgehalt von 16,4 Gew.-% (Ti0 2 , Kronos 2043) (Prttf- 
binder 00-1067, BASF) in einem 150 ml-Kunststof fbecher mit einem 
•Schnellruhrer 3 min bei 1500 U/min homogenisiert . Die erhaltene 
Farbe wurde dann mit einer 100 |Xm-Spiralrakel auf schwarz/weiSen 

25 Priifkarton aufgezogen und 30 min getrocknet. 

Den jeweils analogen Dispersionsf arben, die mit handelsiiblichen 
wafcrigen Praparationen der Pigmente hergestellt warden, wurde der 
FAE-Wert 100 (Standard) zugeordnet. FAE-Werte < 100 bedeuten eine 
30 hohere Farbstarke als beim Standard, FAE-Werte > 100 entsprechend 
eine kleinere Farbstarke. 

Zusatzlich wurde die Farbstarke nach funftagiger Lagerung bei 40°C 
uberpruf t . ■ 

35 

In der folgenden Tabelle sind die Zusammensetzungen der herge- 
stellten Pigmentgranulate sowie die jeweils erhaltenen FAE-Werte 
aufgefuhrt. 



40 Tabelle 



Bsp 


Pigment 


Add: 


Ltiv 


FAF, 




(A) 


x kg 


(B) 


y kg 


sof ort 


5 d/40°C 


1 


P.V. 23 


78 


Bl 


22 ' 


100 


100 


2 


P.V. 23 


78 


B2 


22 


100 


100 


3 


P.R. 122 


75 


Bl 


25 


98 


99 


4 


P.R. 122 j 


75 


B2 


25 


100 


100 


5 


P.Y. 74 


77 


Bl 


23 


100 


100 | 


6 


P.Y. 74 


77 


B2 


23 


105 


105 
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Patentansprtiche 

1. Feste Pigment zubereitungen, enthaltend als wesentliche Be- 
5 standteile 



(A) 60 bis 90 Gew.-% mindestens eines Pigments und 

(B) 10 bis 40 Gew.-% mindestens eines oberf lachenaktiven 

10 Additivs aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte von 

Alkylenoxiden mit einem Bisphenol • der allgemeinen For- 
mel I 



15 HO- 



in der die Ringe A jeweils ein- oder zweifach durch 
Ci-C 8 -Alkyl f Phenyl oder Phenyl -Ci-C 8 -alkyl substituiert 
20 sein konnen und Ri und R2 unabhangig voneinander Wasser- 

stoff oder Ci-C 8 -Alkyl bedeuten. 

2. Pigmentzubereitungen nach Anspruch 1, die als Komponente (B) 
mindestens ein Additiv aus der Gruppe der Umsetzungsprodukte 
25 von Ethylenoxid und/oder Propylenoxid mit Bisphenol A und 

phenylethylsubstituiertem Bisphenol A, der sauren Schwefel- 
saure- und Sulf onsaureester dieser Alkylenoxidverbindungen 
und der Salze dieser Ester enthalten. 

30 3. Pigmentzubereitungen nach Anspruch 1 oder 2, die als Kompo- 
nente (B) mindestens ein nichtionisches oberf lachenaktives 
Additiv auf der Basis von Umsetzungsprodukten von Bisphenol 
A mit 4 bis 150 mol Ethylenoxid/mol enthalten. 

35 4. Pigmentzubereitungen nach den Anspruchen 1 bis 3, die in Form 
von Granulaten mit einer mittleren KorngrSfie von 50 bis 
5000 nm und einer BET-Oberf lache von < 15 m2/g vorliegen. 

5. Verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitungen gemafi den 
40 AnsprUchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet , daiS man das Pig- 

ment (A) zunachst in waSriger, zumindest einen Teil des 
Additivs (B) enthaltender Suspension einer Nafizerkleinerung 
unterwirft und die Suspension dann, gegebenenf alls nach Zu- 
gabe der restlichen Menge Additiv (B) , trocknet. 

45 



WO 2004/029159 ^pCT/EP2003/010151 

14 

6. Verfahren zur Einfarbung von hochmolekularen organischen und 
anorganischen Materialen, dadurch gekennzeichnet, dag man 
Pigmentzubereitungen gemag den Anspriichen 1 bis 4 durch Ein- 
riihren oder Schiitteln in diese Materialien eintragt 

5 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dag man 
Lacke, Anstrichmittel, Druckfarben, Tinten und Beschichtungs- 
systeme einfarbt, die als fliissige Phase Wasser, organische 
L5sungsmittel oder Mischungen von Wasser und organischen L6- 

10 sungsmitteln en thai t en. 

8. Verfahren zur Einfarbung von hochmolekularen organischen und 
anorganischen Materialien unter Verwendung von Farbmisch- 
systemen, dadurch gekennzeichnet, dag man Pigment - 

-15 zubereitungen gemag den Anspriichen 1 bis 4 als Mischkomponen- 

ten einsetzt. 

9. Verfahren zur Einfarbung von Kunststof f en, dadurch gekenn- 
zeichnet, dag man Pigment zubereitungen gemag den Anspriichen 

20 1 bis 4 durch Extrudieren, Walzen, Kneten oder Mahlen in die 

Kunststof fe einarbeitet. 

10. Verfahren zur Einfarbung von Pulverlacken, dadurch gekenn- 
zeichnet, dag man Pigmentzubereitungen gemag den Anspriichen 1 

25 bis 4 durch Extrudieren, Walzen, Kneten oder Mahlen in die 

Pulverlacke einarbeitet . 
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